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微裂纹和电畴行为是探索铁电材料疲劳机理的重点和热点. 对直流电场、恒力作用下铁电
材料的研究表明: 应力、电场均可能导致电畴翻转[1 ]; 极化试样中存在裂纹各向异性, 断裂过程
中平行于极化方向裂纹的裂尖区域应力诱发畴转向[1 ]; 极化残余应力的各向异性导致了裂纹






试样采用工业用 PZT 25 铁电陶瓷换能片, 其分子式为 Pb (Zr0. 54 T i0. 46 ) O 3, 居里温度
326 ℃, 在室温至居里温度范围内, 是单一的四方相. 试样制备的烧结温度为 1 270 ℃, 保温
45 m in. 试样尺寸 52 mm ×12 mm ×1 mm , 两个 52 mm ×12 mm 面镀银电极, 电极面积各为
38 mm ×12 mm. 极化试样在 100 ℃, 2 500 V ömm 的条件下极化 20 m in, 极化方向垂直于试
样大表面.
对原始试样 (极化、非极化两组)的 52 mm ×1 mm 面 (上、下底面) 进行磨制, 抛光, 在较小
的力作用下用针尖作上网格和圆环划痕标记, 并打上显微维氏硬度压痕 (300 g, 15 s) , 使压痕
的一条对角线平行于试样厚度方向 (极化试样的极化方向). 初始试样标记如图 1 所示. 试样在
HNO 3∶H F= 1∶1. 5 的溶液中腐蚀 3 s. 对试样作交变电场, 交变力四点弯及几种不同参数的
恒力四点弯与交变电耦合的疲劳实验. 交变电场强度幅值为 439 kV öm、507 kV öm 和 584
kV öm , 频率 50 H z; 电场方向与试样厚度方向 (亦为极化试样的极化方向) 平行. 实验中, 尽可
能地选择外力载荷的大小使试样经受 1×106 次加载而不断裂. 机电耦合疲劳加载方式如图 2
所示. SEM 用以观察初始电畴和疲劳实验前后的微裂纹. XRD 用以测出试样的 (002) 和 (200)
峰的强度. 通过计算 I (002) öI (200) 值, 分析疲劳实验前后的畴变.
　图 1　初始试样标记示意图
　F ig. 1　A sketch of location m ark s on the sur2
face of samp les
　图 2　机电耦合疲劳加载方式示意图
F 为外力, E 为外电场
　F ig. 2　A schem atic rep resen tat ion of the m e2
chan ical2electrically coup led cyclic load2
ing.
　图 3　初始极化试样一般区域的电畴条带
　F ig. 3　Dom ain strip s far aw ay from in2
den ts on the surface of an in it ia l






向垂直于试样表面的 c 畴正端腐蚀较快, 腐蚀面粗
糙, 在 SEM 下较暗; 负端腐蚀较慢, 腐蚀面光滑, 在
SEM 下较亮; 极化方向平行于表面的 a 畴腐蚀速率
介于 c 畴的正负端之间. 图 3 是初始极化试样平行于
极化方向的上底面远离硬度点的一般区域的 SEM
照片. 照片中明暗交替的条带是极化方向垂直试样
表面向下和向上的 c 畴; 明暗条带交界线是 180°c2c
畴壁或 90°a2c 畴壁; 灰色或没有条带显示的部分为 a
畴. 如箭头所示, 该平行于极化方向的试样表面 180°
a2a 畴壁或 90°a2c 畴壁沿着与极化方向垂直的方向
排布. SEM 观察结果表明: 极化试样中有大量规律排
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列的 c 畴条带, 而未极化样中的 c 畴条带较少, 排列混乱[6 ]. 这似乎表明极化试样的上 (下) 底
面存在大量的, 其极轴没有转向外加极化电场方向的电畴. 为了证实上述观察结果, 我们对试
样表面进行了XRD 分析. XRD 测得的试样表面的 I (002) öI (200)值反映了极化轴 c 轴垂直于表面
　图 4　 (a)极化初始样上底面观察部位示意图
(b) (a)图对应的 SEM 照片
　F ig. 4　 (a) T he sketch of observing locations on the top surface
of an in it ia l and po led samp le
(b) SEM pho tograph s co rresponding to locations in (a)
的晶胞数量与非极化轴 a 轴垂直
于表面的晶胞数量的比值. 因为
PZT 25 的四方晶胞有一个 c 轴、
两个 a 轴, 所以在随机分布的情
况下, I (002) öI (200) 的理论值为 0. 5,
而极化样大部分电畴沿着极化方
向排列, 所以垂直于极化方向的
表面 I (002) öI (200) 值应大于 1, 平行
于极化方向的表面值应小于 1. 本
文 XRD 实验测得的未极化初始
样上、下底面以及大表面的 I (002) ö
I (200) 值均约为 0. 5; 极化初始试样
大表面测得的 I (002) öI (200) 值大于
1, 与理论值一致. 但是初始极化
试样上、下底面 (即与极化方向平






















　F ig. 5　Sketches of dom ain w all a lignm ents






之间的区域. 图 4 (b ) 为图 (a ) 相应观察部位的
SEM 照片. 照片中的箭头所示为畴壁排列的方
向. 图 5 (a) 为由图 3 和图 4 得出的极化试样上底
面 (平行于极化方向) 的畴壁排列示意图. 从对初
始未极化试样的上底面的 SEM 观察也可以得到





残余应力场[7 ]. 硬度压痕附近的畴壁的规律排列可能是这些应力场的作用引起的. 对大量硬度
尖角裂纹的观察还发现裂纹附近的畴壁平行于裂纹面, 但因腐蚀过深, 所得图象欠清晰.
2. 2　疲劳作用下电畴的变化
疲劳实验后, 所有极化试样上、下底面的 I (002) öI (200) 值均下降到小于 1, 大表面的 I (002) ö
I (200) 值仍然大于 1; 所有未极化试样的上、下底面的 I (002) öI (200) 值仍然小于 1, 大表面的 I (002) ö
I (200) 值上升到大于 1.
由于交变电场的方向使电畴趋于转向平行于试样厚度方向, 所以所有经受交变电加载的
试样部分垂直于上下底面的电畴发生了 90°偏转, 而且经过疲劳电加载, 电畴翻转能力下降,
上文所述的取消电场后, 表面电畴重新定向的效应减弱, 使上 (下) 底面的 I (002) öI (200) 值小于 1,
而大表面的 I (002) öI (200)值仍然大于 1.
所有经过机械疲劳加载的未极化试样上底面的 I (002) öI (200) 值均大于下底面 I (002) öI (200) 值.
这是由于上底面的压应力状态使电畴趋于向垂直于压应力的方向偏转[1 ] , 所以部分平行于试
样表面的电畴发生了 90°翻转, 变得与试样表面垂直. 同样, 下底面的拉应力状态使电畴趋于
向平行于拉应力的方向偏转, 所以, 部分垂直于试样表面的电畴转向了平行于表面的方向. 因
为疲劳加载后电畴的翻转能力下降, 电畴重新定向的效应减弱, 所测得的 I (002) öI (200) 值能够真
实反映疲劳作用下的畴变. 但是经过机械疲劳加载的极化试样却无此规律, 这可能是初始电畴
的定向排布对畴变起了很大影响, 而使得因应力引起的畴变差异不明显.
机电耦合疲劳试样的 I (002) öI (200) 值变化表明, 其畴变具有机械疲劳和电疲劳致畴变的双




疲劳实验前, 在 SEM 下沿着试样的划痕标记对试样上下底面远离硬度点的一般区域进
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裂纹, 且所产生的裂纹更长; 未极化试样中, 两个方向上产生裂纹的情况相似. 极化试样的裂纹
各向异性可以从能量转换的观点加以解释: 在裂纹产生的过程中, 平行于极化方向裂纹的裂尖
附近电畴将会转向与裂纹面垂直的方向[1 ]. O kazak i 等[2, 3 ]认为裂纹各向异性是极化残余应力
各向异性造成. Grekov 和 K ram arov [4 ]则认为 90°畴壁垂直于电场方向排列阻碍了平行于电场




采用显微观察标记, 本文成功地观测了机电疲劳实验前后硬度点区域微裂纹的变化. 图 6
是 F = 38. 5+ 31. 5Sin (149Πt)N , E = 0 的疲劳实验前后试样同一裂纹的 SEM 照片. (a)、(b)图
中的圆环区是试样的同一点, 由图可清楚地测出该裂纹扩展了～ 25 Λm . 对其他疲劳实验条件




　F ig. 6　T he m icrocrack befo re and after fa t igue tests




变化. 这可能是极化试样初始电畴定向排布, 裂尖电畴的翻转, 残余应力的各向异性, 畴壁的阻
挡及裂纹附近畴壁的翻转造成. 2) 在相同的疲劳加载条件下未极化试样比极化试样产生了更
多的新裂纹和裂纹的扩展. 这是因为未极化试样在交变电场作用下, 本来混乱分布排列的电畴
趋于向平行于电场的方向偏转, 电畴翻转更厉害, 造成的晶格畸变更大, 应力集中更大, 更易出
现裂纹的萌生和扩展.
但是, 由于力、电的不同作用, 不同加载条件下的试样微裂纹变化有以下不同: 1)所有经过
机械力加载的未极化样上底面厚度方向 (亦为电场方向) 几乎没有裂纹变化. 这是由于四点弯
作用下, 上底面的压应力状态使厚度方向的裂纹扩展被抑制. 只经受交变电加载的未极化样该
方向有裂纹的萌生和扩展. 2)受到拉应力作用, 未极化样下底面厚度方向有较多的裂纹萌生和








3) 对初始极化试样上、下底面的 SEM 和XRD 分析发现了大量垂直于表面 (垂直于电场
方向)的电畴, 与通常的设想相矛盾. 本文推测这是由于经极化的试样在极化电场撤除时, 表面
电畴趋于转向与表面垂直的方向. 疲劳实验后, 电畴的翻转能力下降, 试样表面的畴变不再有
以上的松弛效应.
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M icrocrack ing and Dom ain R eo rien tat ion in PZT
U nder a M echan ically2elect rically Cyclic L oading
X IAN G Yu1, CH EN G Xuan2, 4, ZHAN G Y ing3
(1. D ep t. of M ateria ls Engin. , Sou thw est J iao tong U n iv. , Chengdu 610031, Ch ina;
2. D ep t. of Chem. , 3. D ep t. of M ateria ls Sci. , 4. Sta te Key L ab. fo r Phys.
Chem. of So lid Su rfaces, X iam en U n iv. , X iam en 361005, Ch ina)
Abstract: In th is art icle, the effects of cyclic loading on the in it ia t ion and p ropagat ion of
m icrocrack s as w ell as dom ain reo rien ta t ion in PZT samp les under fa t igue tests of a m echan i2
cal cycling (fou r2po in t bending) and an electric cycling coup led w ithöw ithou t a con stan t load
(fou r2po in t bending) w ere invest iga ted. It w as found that the dom ain w alls around inden ts
tend to align perpendicu larly to the boundary of inden ts and the dom ain w alls near the m icro2
crack becam e para llel to the crack. M icro scop ic ob servat ion indica ted that m icrocrack s in a
po led samp le p refer to in it ia l and p ropagate an iso trop ica lly. T he effo rts w ere also m ade to
exp la in the experim en ta l ob servat ion that the ex istence of m any m icro2dom ain strip s on the
su rface of samp les w ith a no rm al perpendicu lar to the ex ternally app lied po ling direct ion.
Key words: m icrocrack; dom ain; fa t igue; dom ain sw itch ing; an iso tropy
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